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Articles comorenant des fibres et/ou fibrides. fibres et fibrides et leur Droc6de d'obtention 

La presents invention conceme notamment de nouveaux articles, notamnnent des 
articles non tisses comprenant des fibres et/ou fibrides. Elle conceme egalement de 

' 5 nouvelles fibres et fibrides ainsi qu'un procede d'obtention de ces fibres et fibrides. 

Dans le domaine de I'isolation electrique notamment, on cherche S obtenir des 
produits presentant une bonne resistance d la temperature et de bonnes proprietes 
mecaniques et/ou de bonnes proprietes dielectriques. Ces produits peuvent par exemple 
etre des articles non tisses realises a partir de fibres thermostables. Dans un tel article. 

10 une bonne cohesion des fibres thermostables est necessaire pour Tobtention d'un bon 
niveau de proprietes mecaniques. voire egalement une structure homog§ne et dense de 
I'article pour Tobtention des proprietes dielectriques. Dans ce but, on cherche ^ obtenir 
une bonne cohesion des fibres thermostables au niveau de Tarticle. On cherche aussi ^ 
obtenir une structure homog§ne et compacte au niveau de Tarticle. Ces articles, selon 

15 leur structure (notamment leur densite) et/ou leur formulation, peuvent avoir une fonction 
de renfort m6canique et/ou dielectrique. 

Le document US 2 999 788 propose par exemple de preparer des particules de 
polymeres synth^tiques ou "fibrides" ayant une structure particuliere, utilisables avec des 
fibres S base de polymeres synthetiques pour la realisation de stnjctures fibreuses 

20 coherentes par voie papetiere. Une operation de pression a chaud peut etre realisee sur 
ces structures, entraTnant un fluage des fibrides. Mais la preparation de telles fibrides. 
realisee par precipitation en milieu cisaille est compliquee et onereuse. Par ailleurs ces 
fibrides doivent rester en milieu aqueux pour etre utilisees directement. De ce fait elles ne 
peuvent ni etre isolees ni transport^es aisement, ce qui en limite Tutilisation. 

25 Le document FR 2 163 383 propose de preparer des articles non tiss6s constitues 

par une nappe de fibres a base d'un mat6riau infusible ou pr6sentant un point de fusion 
sup6rieur a 180*'C, les fibres etant Ii6es entre elles au moyen d'un liant polyamide-imide. 
utilis6 en proportion de 5 a 150% du poids de fibres seches mises en oeuvre. Mais 
impregnation de ta r^sine se fait en solution dans un solvent, ce qui a pour consequence 

30 des effets ndfastes sur les caractSristiques des non tiss§s. 

Pour ameliorer la faisabilit6 des nappes non*tiss^es, le document FR 2 156 452 
propose de preparer par voie humide des nappes non-tissees de fibres constituees de 
^ mat^riau infusible ou presentant un point de fusion superieur ^ IBO^'C, li§es entre elles 
par du polymdre thenmoplastique en poudre. 

35 Si I'obtention de ces nappes peut , en thdorie, §tre realisee par voie papetiere, en 

pratique, leur realisation industrielle est difficile : en effet le melange fibres synth^tiques- 
liant ^ base de r^sine presents une trop faible cohesion pour pouvoir dtre manipul6 et en 
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particulier un tel m§lange n'a pas la cohteion suffisante pour pouvoir etre prepare de 
maniSre dynamique. par exemple sur une machine papetidre du commerce ; de telles 
nappes sont realisables principalement sur des appareils de iaboratoire du type 
"Formette Franck", c'est-a-dire de maniere statlque et en discontinu comme cela ressort 
5 des exemples. 

Le document FR 2 685 363 propose de pr6parer par voie humide un papier 
constitue de fibres pr6sentant une tenue thermique superieure ou ^ale d 180''C, liees 
entre elles au moyen d'un liant fibreux et d'un liant chimique. 

Uutilisation de Hants pour assurer la cohesion des fibres dans les articles par 
10 exemple non tiss6s entralne notamment des difficultes et des coOts au niveau de la mise 
en oeuvre de ces Hants. 

La presente invention propose de nouveaux articles, notamment des articles non 
tisses, ne pr§sentant pas les inconvenients precedents, comprenant des fibres et/ou 
fibrides. Uinvention propose 6galement de nouvelles fibres et fibrides, et un proced6 
15 d'obtention de ces fibres et fibrides, ainsi que des articles obtenus a partir de ces fibres et 
fibrides, tels que des articles non-tiss6s. La partie thermoplastique de la fibre ou fibride 
de rinvention joue notamment le role du liant chimique decrit ci-dessus. Elle prdsente 
notamment la propriete de 'fluer" sous contrainte de pression et de temperature. Ainsi la 
cohesion des fibres thermostables dans ces articles est assuree, leur niveau de 
20 proprietes thenniques et m6caniques est tr6s satisfaisant. Ces articles peuvent presenter 
une structure homogene et dense, et done un bon niveau de proprietes dielectriques. 

Dans ce but, le premier objet de rinvention conceme un article comprenant au 
moins des fibres et/ou fibrides, caract6ris6 en ce que les fibres et fibrides sont formees a 
partir d'un melange de polymeres comprenant au moins : 
25 • un polym6re thermostable 

et 

• un polymere thermoplastique choisi dans le groupe des polysulfures et des 
polysulfones 

Le second objet de rinvention conceme une fibre et une fibride telles que decrites 
30 ci-dessus et leur proced6 d'obtention. 

Dans un troisieme objet. invention propose Tutilisation des articles tels que decrits 
ci-dessus dans le domaine de I'isolation 6lectrique. 

Le polym6re thennostable de rinvention est de preference infusible ou pr6sente 
une temperature de transition vitreuse sup6rieure d 180*'C, de preference superieure ou 
35 egale d 230*C. ou superieure. Le polymere thennostable de rinvention presente une 
tenue themiique (c'est-e-dlre une conservation de ses proprietes physiques notamment) 
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d long terme d une temperature sup^rieure k ISO'^C. Ce polymdre thermostable est de 
preference choisi parmi les polyaramides et les polyimides. On peut citer comme 
exemple de polyaramides les polyamide aromatiques tels que le potymSre connu sous le 
nom commercial Nomex®, ou les polyamides imide tels que le polymere connu sous le 
5 nom commercial Kennel®. Comme exemple de polyimides on peut citer les polyimides 
obtenus selon le document EP 0119185, connus sous le nom commercial P84®. Les 
polyamides aromatiques peuvent etre tels que decrits dans le brevet EP 0360707. lis 
peuvent etre obtenus selon le proced§ d^crit dans le brevet EP 0360707. 

Le polymere thermoplastique est choisi dans le groupe des polysulfures et des 
10 polysulfones. A titre d'exemple de polysulfure, on peut citer le polyph^nyldne sulfure not6 
PPS par la suite. A titre d'exemple de polysulfones notSs PSU par la suite, on peut citer 
le poiy^ther sulfone not6 PESU par la suite ou le polyphdnylene sulfone not6 PPSU par 
la suite. 

Ces polymeres thenmoplastiques pr^sentent une temperature de transition vitreuse 
15 inferieure ou egale a 250''C, ce qui leur pemnet de jouer notamment le role de liant 
chimique dans les articles de Tinvention, et de "fluer" sous contrainte de pression et de 
temperature. Ces polymeres presentent egalement une bonne thermostabilite. car lis 
appartiennent d une ctasse thermique (indice thermique) superieur d ISO^'C. Ceci 
pr^sente un avantage pour Tobtention d'articles presentant une bonne thermostability. 
20 Selon un mode de realisation pr6f6rentiel de Tinvention, le polymere 

themioplastique et le polymere thermostable sont solubles dans un meme solvent. 
Avantageusement le solvant est polaire aprotique. II est plus preferentiellement choisi 
panmi la DMEU. le DMAC. le NMP. le DMF. 

Avantageusement la fibre ou fibride selon Tinvention comprend au moins 10% en 
25 poids de polymere thermoplastique. 

Les fibrides sont de petites particules non granulaires fibreuses ou en forme de 
pellicules qui ne sont pas rigides. Deux de leurs trois dimensions sent de Tordre de 
quelques microns. Leur petitesse et leur souplesse permettent de les d6poser dans des 
configurations physiquement entrelac6es comme celles qu'on trouve couramment dans 
30 les papiers formes a partir de pulpe. 

La fibre selon Tinvention pr6sente de pref6rence un titre compris entre 0.5 dtex et 
13.2 dtex. La fibre de I'invention presente de preference une longueur comprise entre 1 et 
' 100 mm. 

fibre selon Tinvention peut presenter des formes de section varices telles qu*une 
35 forme ronde, trilob6e, « plate ». Par fibre de forme de section plate on entend une fibre 
dont le rapport longueur/largeur est superieur ou 6gal k 2. 

La fibre ou fibride selon Tinvention peut etre trait^e par ensimage. 
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Selon un mode de realisation particulier de I'drticle de Tinvention, les fibres sont 
obtenues par melange du polymere thermostable et du polymere thermoplastique, puis 
filage du melange. 

Tout moyen connu de Thomme du metier pour melanger deux polymeres peut etre 
utilise. De preference le melange des polymeres est obtenu par dissolution des 
polymeres dans au moins un solvant commun. Le polymere thermoplastique et le 
polymere thermostable peuvent etre dissous ensemble, simultan^ment ou 
successivement dans un solvant ou un melange de solvants miscibles entre eux, dans un 
seul reacteur par exemple. Les polymeres peuvent egalement etre dissous separement 
dans un meme solvant ou dans des solvants differents miscibles entre eux, par exemple 
dans deux contenants differents, puis les solutions de polymere melangees ensemble. 

Les conditions de dissolution, telles que la temperature, sont determinees par 
rhomme du metier suivant la nature des polymeres et du (des) solvant(s) utilises. La 
dissolution peut par exemple etre realisee a chaud, avec agitation, pour faciliter la 
dissolution. 

La dissolution peut etre realisee a temperature ambiante. De preference la 
temperature de dissolution est comprise entre 50 et 150**C. 

Le{s) solvant(s) de dissolution est (sont) avantageusement un solvant polaire 
aprotique. On peut utiliser une dimethylalkylene uree, par exemple la dimethylethylene 
ur6e (DMEU) ou la dimethylpropylene uree. De preference il est choisi parmi la DMEU, le 
dimethylac§tamide (DMAC), la N-methyl pyrrolidone (NMP), le dimethylformamide (DMF). 
Le solvant de dissolution peut etre un melange de solvants polaires aprotiques, par 
exemple un melange de dimethylethylene uree et d'un solvant polaire aprotique anhydre 
tel que la NMP, le DMAC, le DMF, la tetramethyluree ou la y-butyrolactone. 

La solution de polymeres obtenue apres dissolution est appetee collodion. La 
solution obtenue est de preference limpide. 

La concentration totale en poids des polymeres par rapport a la solution est de 
preference comprise entre 5 et 40%. 

La solution peut egalement comprendre des additfs tels que des pigments, des 
agents de renfort, des stabilisants, des matifiants. 

La solution doit de plus presenter une viscosite penmettant son filage, generalement 
comprise entre 100 et 1000 poises. Pour un filage humide, la viscosite est de preference 
comprise entre 400 et 800 poises mesuree au moyen d'un viscosimetre connu dans le 
commerce sous la marque EPPRECHT RHEOMAT 15. Pour un filage a sec, la viscosite 
est de preference comprise entre 1500 et 3000 poises. 
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Le melange des polymeres peut egalement etre realise en ligne lors de TStape de 
filage, par exemple par injection en ligne de chaque polymere -dissous ou non dans un 
solvant- lors du processus de filage. 

Toute methode de filage d'un melange de polymeres, en particulier d'une solution 
5 de polymeres, connue de I'homme du metier peut etre utilisee ici dans le cadre de 
rinvention. 

On peut citer par exemple le filage a sec, selon lequel la solution de polymeres 
(substance fibrogene a Tetat de solution) est extrudee a travers des capillaires dans un 
environnement favorable a I'elimination du solvant, par exemple dans une atmosphere 
10 evaporatoire maintenue ei une temperature voisine ou superieure au point d*ebullition du 
solvant, permettant la solidification des filaments. Les filaments S la sortie de Tenceinte 
6vaporatoire sont debarrasses de leur solvant residuel. Pour cela ils peuvent etre laves 
avec de I'eau, eventuellement bouillante et sous pression; seches de maniere habituelle , 
de preference e une temperature superieure a 80'*C. Ils peuvent aussi etre traites 
15 thermiquement k une temperature superieure ou egale a 160**C sous pression reduite, 
et/ou sous atmosphere inerte. Apres etre debarrasses de leur solvant residuel ils peuvent 
etre etires par exemple a une temperature superieure d ZSO'^C, de preference superieure 
a 300**C, de preference en absence d'oxygene. 

Selon un mode particulier de realisation de invention, la methode de filage est un 
20 filage humide, selon lequel la solution de polymeres (solution de substance fibrogene) est 
extrudee dans un bain coagulant. 

La temperature de la solution de filage peut varier dans de grandes limites selon la 
viscosite de la solution d filer. Par exemple une solution presentant une faible viscosite 
peut facllement etre extrudee d temperature ordinaire, tandis qu*il est preferable 
25 d'extruder d chaud, par exemple d 120*^0 ou m§me plus, une solution de viscosite eievee 
pour eviter d'utiliser de trop grandes pressions a la filiere. La solution de filage est 
avantageusement maintenue entre 15 et 40^0, de preference entre 15 et 25''C. 

Le bain coagulant utilise dans le procede selon rinvention est de preference une 
solution aqueuse contenant de 30 a 80% en poids, de preference de 40 a 70% en poids 
30 d'un solvant ou melange solvant, de preference une dimethylalkyiene uree (DMAU) ou le 
DMF ou leur melange, quoique Ton ait souvent avantage e utiliser un bain contenant plus 
de 50% en poids de solvant pour obtenir des filaments de meilleure etirabilite, done de 
- meilleures proprietes finales. 

De preference les polymeres de la solution d filer ont des vitesses de coagulation 
35 proches. 

La Vitesse de filage dans le bain coagulant peut varier dans de grandes limites, en 
fonction de sa concentration en solvant et de la distance de parcours des filaments dans 
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ce bain. Cette Vitesse de filage dans le bain coagulant peut etre choisie aisennent entre 
10 et 60 nn/min. par exempie. quoique des vitesses plus elevees puissent etre atteintes. 
On n'a generalement pas avantage a filer d des vitesses inferieures pour des raisons de 
rentabilite du precede. Par ailleurs, des vitesses trop elevees de filage dans le bain 
coagulant diminuent T^tirabilite des filaments dans Tair. La Vitesse de filage dans le bain 
coagulant sera done choisie pour tenir compte a la fois de la rentabilite et des qualit6s 
desirees sur le filament termine. 

Les filaments sortant du bain coagulant a Tetat de gel sont ensuite etires, par 
exempie dans Tair. a un taux defini par le rapport {V2/V1)*100, V2 etant la Vitesse des 
rouleaux d'6tirage. VI celle des rouleaux delivreurs. Le taux detirage des fils a I'etat de 
gel est superieur S 100%, de preference superieur ou egal a 110% ou meme superieur, 
par exempie superieur ou egal ^ 200%. 

Apres 6tirage. de preference dans Tair. generalement realise par passage entre 
deux s6ries de rouleaux, on elimine le solvent r6siduel des filaments par des moyens 
connus, g6n6ralement au moyen d'un lavage a Teau circulant a contre-courant ou sur des 
rouleaux laveurs, de preference a temperature ambiante. 

Selon un autre mode de realisation particulier de Tinvention, la methode de filage 
est un filage a sec. 

Dans les deux precedes de filage decrits ci-dessus (filage a sec et filage humide), 
les filaments laves sont alors seches par des moyens connus, par exempie dans un 
s6choir ou sur des rouleaux. La temperature de ce sechage peut varier dans de grandes 
limites ainsi que la vitesse qui est d'autant plus grande que la temperature est plus 
elevee. On a generalement avantage a effectuer un sechage avec elevation progressive 
de la temperature, cette temperature pouvant atteindre et meme depasser 200**C par 
exempie. 

Les filaments peuvent subir ensuite un suretirage ^ chaud pour ameliorer leurs 
qualit6s m6caniques et en particulier leur tenacite. ce qui peut etre interessant pour 
certains emplois. 

Ce suretirage d chaud peut Stre effectue par tout moyen connu : four, plaque, 
rouleau, rouleau et plaque, de preference dans une enceinte fenmee. II est effectue a 
temperature d'au moins 150''C, pouvant atteindre et mSme depasser 200 a SOO^C. Son 
taux est generalement d'au moins 150% mais il peut varier dans de grandes limites selon 
les qualites desirees pour le fil fini. Le taux d'etirage total est alors d'au moins 250%« de 
preference au moins 260%. 

L'ensemble etirage et eventuellement suretirage peut §tre effectue en un ou 
plusieurs stades, en continu ou en discontinu avec les operations precedentes. De plus le 
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sur^tirage peut §tre combine avec le sechage. II suffit pour cela de prevoir, d la fin du 
sechage, une zone de temperature plus elev6e permettant le suretirage. 

Les filaments obtenus sont ensuite coupes sous forme de fibres selon une methode 
connue de I'homme du m§tier 

Selon un autre mode de realisation de rarticle de Tinvention. les fibrides sont 
obtenues par melange du polymere thermostable et du polymere thermoplastique, puis 
precipitation du melange sous contrainte de cisaillement. 

Le melange du polymere thermostable et du polymere thermoplastique peut etre 

r§alis6 d'une maniSre analogue a celle decrite ci-dessus pour les fibres. 

Les fibrides de Tinvention peuvent notamment etre obtenus en precipitant une 
solution de polymeres dans un appareil de fibridation du type dScrit dans le brevet US 3 
018 091, dans lequel les polymeres sont cisailles tandis qu*ils precipitent. 

Selon un mode de realisation particulier de Tinvention. les articles sont des articles 
non tisses. Les articles non tisses se presentent sous forme de feuilles, films, feutres et 
de mani§re generate ils designent toute structure fibreuse coherente ne faisant intervenir 
aucune operation textile telle que filature, tricotage, tissage. 

L'article peut §tre obtenu ^ partir d'un seul type de fibres ou au contraire de 
melanges de fibres. Uarticle non tisse de invention comprend au moins en partie des 
fibres et/ou fibrides selon Tinvention. L'article de invention peut comprendre des fibres 
de natures diff6rentes et/ou des fibrides de natures differentes. Outre les fibres et/ou 
fibrides selon invention, Tarticle non tiss6 peut comprendre par exemple des fibres et/ou 
des fibrides thermostables ou de renfort du type para-aramide, meta-aramide, polyamide 
imide etc. 

L'article non tisse peut comprendre par exemple des fibres selon Tinvention et des 
fibres thermostables. Dans le cas ou I'artide comprend des fibrides, l'article peut par 
exemple comprendre des fibres selon Tinvention et des fibrides de polymere 
thermostable selon un premier mode de realisation ; ou l'article peut par exemple 
comprendre des fibres thenmostables et des fibrides selon I'inventton selon un autre 
mode de realisation. 

L'article non tiss6 de invention peut etre obtenu par une methode et un appareil 
pour preparer un article non tisse connus de I'homme du metier. L'article de Tinvention 
est generalement obtenu par mise en ceuvre d'une etape de « nappage », c'est-a-dire 
une etape de repartition des fibres et/ou fibrides sur une surface, puis d'une etape de 
« consolidation » de la structure obtenue. 

Selon un mode de realisation avantageux de I'invention, retape de « nappage » est 
realisee par « voie sdche » (« drylaid »), par exemple ^ partir notamment de fibres de 
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I'invention dont la longueur est comprise entre 40 et 80 mm. Les fibres peuvent par 
exemple etre trait^es d Taide d'une machine ordinaire de cardage. 

Selon un autre mode de realisation avantageux de I'invention, I'Stape de 
« nappage » est realisee par « voie humide » ou « vole papetiere » (« wetlaid »). Les 
5 fibres utilisees dans ce mode de realisation ont generalement une longueur comprise 
entre 2 et 12 mm, de preference entre 3 et 7 mm. et leur titre, exprim§ en d6citex est 
generalement compris entre 0.5 et 20. II est theoriquement possible d'utiliser des fibres 
de longueur superieure a 12 mm, mais en pratique des fibres plus longues 
s'enchevetrent, necessitant une plus grande quantity d'eau, ce qui rend le procede plus 

10 lourd et plus complique. 

Selon ce mode de realisation. Tarticle non tisse est obtenu par introduction dans 
Teau, des differents constituents de Tarticie : les fibres et un liant fibreux compost d'une 
puipe d base d'un polymere synthetique possedant une tenue thermique superieure ou 
6gale a IBO^'C (telle qu'une puIpe para-aramide) et/ou de fibrides d base d'un polymere 

15 synthetique possedant une tenue thermique sup§rieure ou egale a IBO'^C et/ou de 
fibrides selon I'invention, et eventuellement d'autres adjuvants, additifs ou charges 
souhaites. 

La puIpe a base d'un polymere synthetique possedant une tenue themnique 
superieure ou egale a IBO^'C a et§ g6n6ralement obtenue a partir de fibres de longueur 

20 habituelle, notamment des fibrilles, de maniere connue, pour lui donner un grand nombre 
de points d'accrochage et augmenter ainsi sa surface specifique. Parmi les fibres 
synthetiques, seules les fibres tr6s cristallisees peuvent etre fibrillees. C'est le cas de 
polyamides et polyesters totalement aromatiques, mais d'autres polymeres tr^s 
cristallis6s, sont scindables suivant Taxe des fibres ou fibrillables. 

25 Pour am6liorer certaines proprietes, des adjuvants, additifs ou charges peuvent 

egalement etre utilises dans des proportions diverses selon les proprietes d§sirees; par 
exemple du mica peut etre introduit pour augmenter encore les proprietes dielectriques 
de I'article. 

La « voie papetiere » de preparation d'articles non tisses est connue de Thomme du 
30 metier. 

L'6tape de « consolidation » de la structure obtenue par nappage tel que d6crit ci- 
dessus. peut etre realisee selon toute m6thode connue de Thomme du metier. De 
preference la « consolidation » est realisee thermiquement. par exemple par pressage 
themnique de Particle. La temperature de pressage thermique est generalement 
35 superieure d la temperature de transition vitreuse du polymere themnoplastique des fibres 
et/ou fibrides selon Tinvention contenus dans Tarticle. De preference la temperature de 
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pressage thermique est comprise entre la temperature de transition vitreuse et la 
temperature de ramollissement du polym^re thermoplastique. 

Selon un mode de realisation avantageux de invention, la temperature de 
pressage thermique est comprise entre 200 et SSO^'C. De preference la pression est 
5 superieure ou egale k 5 bars. 

Ce pressage assure la densification et la consolidation de Tarticle de I'invention. II 
s'accompagne generalement d'un fluage du polymere thermoplastique des fibres et/ou 
fibrides selon Tinvention contenus dans Tartide a travers la structure de I'article. 

Le pressage thermique n'est pas limite au niveau de sa mise en oeuvre. Tout 
10 moyen de pressage thermique d'un article non tisse peut etre utilise. 

Le pressage peut par exemple etre mis en oeuvre a I'aide d'une presse ou d'une 
calandre ^ rouleaux chauff§s. II est possible de realiser plusieurs passages sur Tappareil 
de pressage de mani^re a obtenir la densite souhaitee. 

La methode de pressage thermique pref6ree de I'invention est le calandrage. 
15 Selon un mode de realisation particulier de I'invention. le pressage thermique est 

realise d Taide d'une presse en continu. 

Les articles obtenus par ce pressage sont divers et varies selon les conditions du 
pressage thermique mises en ceuvre -notamment la temperature, la pression et le temps 
de pressage- et selon la formulation de Tarticle -notamment la quantite de fibres et/ou 
20 fibrides selon I'invention contenus dans I'article et la quantite de polymere 
thermoplastique presente dans ces fibres et/ou fibrides-. 

Le choix de ces parametres est realise en fonction du type d'articles et des 
proprietes recherchees sur cet article. 

Les articles de Tinvention peuvent etre mis en oeuvre notamment dans le domaine 
25 de risolation eiectrique. 

Le rdle des articles varie selon leur densite et done selon leurs proprietes de rigidite 
/ dieiectriques. lis peuvent par exemple etre utilises dans un systeme d'isolation dans 
lequel I'isolant principal est une huile ou une resine, comme « espaceur » ou « renfort » 
mecanique a intercaler entre deux pieces a isoler eiectriquement. Les articles peuvent 
30 egalement etre utilises directement comme isolant dans des systemes d'isolation de type 
« sees ». 

L'invention conceme egalement une fibre caracterisee en ce qu'elle est formee a 
partir d'un melange de polym6res comprenant au moins : 
• un polymere thermostable 
35 et 
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• un polym^re thermoplastique choisi dans le groupe des polysulfures et des 
polysulfones 

et en ce qu'elle presente un titre inferieur ou egal a 13.2 dtex 
L'invention conceme egalement une fibride, caract§risee en ce qu'elle est fonmee S 
5 partir d'un melange de polymeres comprenant au moins : 

• un polymere themnostable 
et 

• un polymere thennoplasttque choisi dans le groupe des polysulfures et des 
polysulfones 

10 Tout ce qui a ete d§crit prec6demment concemant le polymere thermostable, le 

polymere thenmoplastique, les fibres et fibrides des articles de Tinvention, le procede 
d'obtention des fibres et le proced^ d'obtention des fibrides, s'applique ici a I'identique 
pour les fibres et fibrides de invention ci-dessus. 

^invention conceme egalement, dans un troisieme objet, rutilisation des articles de 
15 rinvention tels que decrits ci-dessus dans le domaine de Tisolation 6lectrique. 

D'autres details et avantages de rinvention apparartront plus clairement a la vue 
des exemples decrits ci-dessous. 

20 EXEMPLES 

Exemples 1 ji 3 : Preparation du m6lanae polvmere thermoplastlaue / polymere 
thermostable 

25 Exemole 1 

On introduit dans un r^acteur chauffS et agite 180kg de solvent DMEU. Ce solvant 
est d'abord chauff§ d une temperature comprise entre 60*'C et 120''C. Le polymere PESU 
(MW 80000 d 90000 g/mol) sous forme de granules lenticulaires est introduit dans le 
30 solvant chaud, en 10 fractions ^ales. Le temps necessaire entre cheque fraction est 
fonction de I'intensit^ de I'agitation. et de la temperature. Le polymere est introduit 
jusqu'd reprdsenter 20 ^ 40% en poids du melange. 

La teneur en polymere dans le milieu influe sur sa viscosite. A titre d'exemple, d 
21% la viscosity d 25''C est de 350 poises ; d 28% la viscosity est de 460 poises. 

35 

Le melange du polymdre thermoplastique PESU avec le polyamide imide KemneKS) 
est realise par melange d chaud, entre 60 et 120^*0, du milieu ddcrit ci-dessus contenant 
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le PESU et d'une solution di 21% en poids de polyamide imide Kermel® dans le solvent 
DMEU (MW 150000 g/mol en Equivalents polystyrene, viscosity : 600 poises a ZS'^C). La 
proportion des deux solutions dans le melange est exprimee en proportion de polymere 
PESU dans la matiere seche et est comprise entre 40 et 60%. 

5 

Exemole 2: 

Un melange polyamide-imide Kermel® / PESU est obtenu directement par 
dissolution du polymere PESU dans une solution a 13% en poids de polyamide imide 
10 Kennel® dans le solvant DMEU, d Taide d'un appareil de melange d haut gradient de 
cisaillement, et fort taux de recydage. 



Exemole 3 : 



15 Un milieu contenant le PESU est prepare selon le mode operatoire de Texemple 1. 

Le melange avec le polyamide imide Kermel® (sous la forme d'une solution a 21% en 
poids de polyamide imide Kermel® dans le solvant DMEU) est realise lors du filage, par 
injection conjointe des deux solutions dans une conduite commune, en amont de 
melangeurs statiques implant6s dans cette conduite qui alimente le metier de filature. Le 

20 respect des proportions des deux solutions dans le melange est assure par Tajustement 
des vitesses de rotation de pompes volumetriques. 

Examples 4 et 5: Filage de melanges polvmere thermoplastique/ polvmere 
thermostable 



25 



Exemole 4 : 



Les m6langes PESU/polyamide imide Kermel® des exemples 1 a 3 sont fil6s selon 
un proc6de de filage humide. La part de polymere PESU est de 40% en poids. Les 
30 conditions ci-dessous pr^sentent ^ titre d'exemple les param^tres de filage utilises : 

Fill^res 10.000 trous de 50^m 

Bain de coagulation a 55% de solvant, IS^'C 

Vitesse de filage 14 m/min 

Taux d'6tirage : 2 x 
35 Titre final obtenu : 4.4 dtex 
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La fibre est s6ch§e, fris^ et coupee dans des conditions conventionneiles 
(longueur des fibres=60 mm). 

Example 5 : 

5 

Les melanges PESU/polyamide imide Kermel® des exemples 1 a 3 sent files selon 
un precede de filage humlde. La part de polymere PESU est de 50%. Les conditions ci- 
dessous presentent a titre d'exemple les parametres de filage utilises : 

Filieres 10.000 trous de 40pjn 
10 Bain de coagulation a 60% de solvant, IS'^C 

Vitesse de filage 14 m/min 

Taux d'6tirage : 2 x 

Titre final obtenu : 2.2 dtex 

15 La fibre est s^chee dans des conditions conventionneiles. Le frisage et la coupe se 

font dans des conditions conventionneiles 



Exemples 6 a 8 : Articles 

20 

Des articles non tisses de diff^rents grammages sont prepares d partir des fibres 
de Texemple 4 par « voie seche » et « consolidation » (cardage, nappage, calandrage) 
selon une m6thode connue de Thomme du metier. 
Le materiel mis en ceuvre est le suivant : 
25 • carde de type Gamett® S sortie parallele 

• nappeur Asselin® 

• calandre KTM® 

Le tableau 1 d^cht les conditions operatoires mises en ceuvre et les 
caracteristiques des articles obtenus. 
30 Les proprietes mecaniques de force et allongement a la rupture sont mesur6es 

selon la norme NF-EN 29073-3 de decembre 1992. L'epaisseur des articles est 
mesuree a Taide d'un micrometre de type Palmer®. 



Tableau 1 



Exemples 


Exemple 6 


Exemple 7{*) 


Exemple 8 


Vitesse de 
calandrage (m/min) 


5 


5 


5 
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Temperature de 
calandrage (°C) 


250 


250 


270 


Pression de 
calandrage (bars) 


6 


6 


6 


Grammage (g/m^) 


42 


60 


65 


Epaisseur (um) 


50 


65 


70 


Density (g/cm^) 


0.84 


0.92 


0.93 


Force rupture sens 
machine (N/5cm) 


20.2 


41 


60.9 


Allongement rupture 
sens machine {%) 


1.4 


2.1 


2.9 



(*) I'artide selon Texemple 7 a subi deux passages de calandrage. 

On observe le fluage et la densite obtenue apres calandrage. 

La figure 1 est une photographie de la surface de Tarticle selon Texemple 8 apres 

calandrage. 

La figure 2 est une photographie de la section de I'article selon Texemple 8 apres 
calandrage. 
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Exemples 9 a 12 : Preparation de fibrides a partir d'un melange pclvmere 
thermoptastique/polvmere thermostable 



15 



Le melange PESU/polyamide imide Kennel® de Texemple 1 , dilue par de la DMEU pour 
obtenir la concentration de polymeres PESU/polyamide imide Kemiel® souhaitee, est 
precipit^ sous fort cisaillement, selon une mSthode telle que d§crite dans les documents 
FR 1214 126 ou US 4 187 143. dans un bain de coagulation aqueux comprenant une 
concentration donnee de solvant DMEU. Le tableau 2 d6crit les conditions de preparation 
des fibrides. 



20 



Tableau 2 



Exemples 


Proportion de 
PESU/polyamide imide 
Kermel® en poids (%) 
avant precipitation 


Proportion du solvant dans 
le bain de coagulation en 
poids (%) 


9 


9.5 


25 


10 


15 


50 


11 


9.5 


0 


12. 


9,5 


SO 
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Les caracteristiques des fibrides ont ete mesurees sur appareil MORFI (appareil 
conventionnel de mesure des fibres cellulosiques papetieres). Le tableau 3 decrit ces 
caracteristiques. 



5 Tableau 3 



Exemples 


9 


10 


11 


12 


Longueur (mm) 


0.315 


0.431 


0.351 


0,289 


Largeur (gm) 


40.2 


44.6 


49.7 


30.3 


Elements fins (% en longueur) 


19.5 


11.0 


14.7 


24.9 


Taux d'Sl^ments fins (% en 
surface) 


1.6 


0.4 


0.6 


3.6 



Exemples 13^16: Articles obtenus a oartlr de fibrides 



10 Les fibrides des exemples 9 ^ 12 ont ete melangees a un poids egal de fibres polyamide 
imide Kerme® de 6 mm de longueur. Ces quatre preparations ont ete utilisees pour 
r6aliser des papiers sur appareil a formette de type FRANK par voie humide et suivant un 
proc6de classique papetier. La density visee des echantillons est de 80g/m^ Les 
caracteristiques des papiers sont consignes dans le tableau 4. 

15 Le taux de retention est defini comme suit : 

Taux de retention (%) = (1- [(masse introduite (g) -masse apres passage (g))/masse 
introduite (g)riOO 

Tableau 4 

20 



Exemples 


Fibrides 


Epaisseur 
en (jm 


Masse 
introduite 

dans 
rappareii 

(g) 


ly^asse 
apres 
passage 

dans 
I'appareil 
(9) 


Taux de 
retention 
(%) 


Grammag 
e (g/m*) 


Main 
(cm^/g) 


13 


Ex.g 


199.6 


2.506 


2.448 


98 


77 


2.6 


14 


Ex.10 


238.8 


2.516 


2.478 


98 


81 


2.9 


15 


Ex.11 


199.5 


2.517 


2.342 


93 


74 


2.7 


16 


Ex.12 


191.3 


2,525 


2.500 


99 


77 


2.5 



Les papiers obtenus. apres sechage ont ete caracterises par leurs proprietes 
mecaniques (tableau 5) et par leur permeabilit6 ^ Tair sur Tappareil BENDTSEN sous une 
25 pression de 1.47 kPa (tableau 6) selon les m6thodes traditionnelles de Tindustrie 
papetiere. 



Tableau 5 : R6sistance m^caniaue des papiers 

30 



Exemples 


13 


14- 


15 


16 


Force rupture (N) 


1.78 


2.37 


1.05 


3.23 


Resistance ii la 
traction (N/m) 


119 


158 


70 


216 


Indice resistance 


1,55 


1.95 


0,94 


2.84 
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a Id Uddlon 

(Nm/a) 










Allongement 
rupture (%) 


1.89 


2.61 


1.16 


2.09 


Module 

d'^lasticite (MPa) 


558 


370 


638 


632 


Dechirure (mN) 


820 


1600 


560 


1400 


indice de 
dechirure (Nm/q) 


3.27 


6.07 


2.32 


5.6 



Tableau 6 : Permeability a I'air 



5 



Example 
s 


13 


14 


15 


16 


Moyenn 
e 

(ml/min) 


50.5 


58.7 


876.8 


1.4 


Ecart 
type 




4.9 


124.9 


0.2 



Exemples 17 a 24 : Articles obtenus a oartlr de fibrides. presses a chaud 



10 ^ plaSTa^syr^ ^ presses a chaud sur una presse de laboratoire 

- soit 10min sous 100 bars 

- soit 5min sous 200 bars. 



Tableau 7 : Eoaisseur des papiers presses 



Pression 100 
bars 


Exemples 


17 


18 


19 


20 


Article 


Ex.13 


Ex.14 


Ex.15 


Ex.16 


Epaisseur 
moyenne (urn) 


125.8 


137.3 


125.7 


121.5 


Main (cm'/q) 


1.63 


1,69 


1,69 


1.57 


Pression 200 
bars 


Exemples 


21 


22 


23 


24 


Article 


Ex.13 


Ex.14 


Ex.15 


Ex.16 


Epaisseur 
moyenne (um) 


123.1 


122 


116.4 


121,4 


Main en cm^/q 


1.59 


1.50 


1.57 


1.58 



20 ' 
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REVENDICATIQMS 

1. Article comprenant au moins des fibres et/ou fibrides. caracterise en ce que les 
5 fibres et fibrides sont formees a partir d'un melange de polymeres comprenant au 

moins : 

• un polym^re thermostable 
et 

• un polymdre thenuoplastique choisi dans le groupe des polysulfures et des 
10 polysulfones 

2. Article selon la revendication 1 , caract6rise en ce que le polym6re thermostable est 
choisi parmi les polyamides aromatlques, les polyamides Imide aromatiques ou les 
polyimides 

15 

3. Article selon la revendication 1 ou 2. caract6rise en ce que le polymere 
thermoplastique est choisi pamii le polyether sulfone ou le polyphenyl^ne sulfone 

4. Article selon I'une des revendications pr6c§dentes, caract6ris6 en ce que le 
20 polym^ themnoplastlque et le polymere thermostable sont solubles dans un 

mdme solvant. 



5. Article selon I'une des revendications pr6cedentes. caract§ris6 en ce que le 
melange de polymdres comprend au moins 10% en poids de polymere 

25 thermoplastique. 

6. Article selon Tune des revendications pr6c6dentes. caracterise en ce que les fibres 
sont obtenues par mdlange du polymere themnostable et du polymere 
themnopiastique. puis filage du melange 



30 



Article selon la revendication 6. caract6ris6 en ce que le m6lange est realist par 
dissolution des polymeres dans un solvant 



8. 

35 



Article selon la revendication 7. caract6ris6 en ce que le solvant est un solvant 
polaire aprotique 
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9. Article selon Ta revendication 8, caract^rise en ce que le soivant est choisi parnii la 
DMEU. le DMAC. le NMP. le DMF. 

10. Article selon Tune des revendications 6^8, caracterise en ce que le filage est un 
filage humide. 

11. Article selon Tune des revendications 6 a 8, caracteris6 en ce que le filage est un 
filage d sec 

12. Article selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que les 
fibrides sont obtenues par melange du polym6re thermostable et du polymere 
themnoplastique, puis precipitation du m6lange sous contrainte de cisaillement 

13. Article selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce qu'il s'agit 
d'un article non tisse. 

14. Article selon Tune des revendications precedentes, caracteris6 en ce qu'il est 
obtenu par « nappage » au moins des fibres et/ou fibrides par « voie seche » et 
« consolidation » de la structure obtenue 

15. Article selon Tune des revendications 1 a 13, caract§ris6 en ce quil est obtenu par 
« nappage » au moins des fibres et/ou fibrides par « voie humide » et 
« consolidation » de la structure obtenue 

16. Article selon I'une des revendications precedentes, caracteris6 en ce que la 
« consolidation » est r6alis6e par pressage thermique a une temperature 
sup6rieure a la temperature de transition vitreuse du polymere thermoplastique des 
fibres et/ou fibrides de Tinvention contenus dans Tarticle. 

17. Fibre, caract6risee en ce qu'elle est formee d partir d'un melange de polymeres 
comprenant au moins : 

un polymere thermostable 

et 

• un polymere thenmoplastique choisi dans le groupe des polysulfures et des 



polysulfones 
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18. 

5 

10 19. 



et en ce qu'elle presente un titre inf6rieur ou egal d 13.2 dtex 

Fibride. caracterisee en ce qu'elle est fomnee S partir d'un m§lange de polymeres 
comprenant au moins : 

• un polymere thermostable 
et 

• un polymere thermoplastique choisi dans le groupe des polysulfures et des 
polysulfones 

Utilisation de I'article selon Tune des revendications 1 a 16 dans le domaine de 
risolation electrique 
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Figure 1 




Figure 2 
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